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© Siegelbare polyolefinische Mehrschichtfolie, Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung. 

© Es wird eine siegelbare Mehrschichtfolie aus einer polyolefinischen Basisschicht und mindestens einer 
Deckschicht beschrieben. Die Deckschicht enthalt ein Propylen-Olefin-Copolymer, welches mittels Metallocen- 
Kataiysatoren hergestetlt ist. 

Es wird auch ein Verfahren zur Herstellung der Mehrschichtfolie beschrieben. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft eine siegeibare Mehrschichtfolie aus einer potyolefinischen Basis- 

schicht und mindestens einer Deckschicht. 

Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur Herstellung der siegelbaren Mehrschichtfolie sowie ihre 

Verwendung. t . 
5 Polyolefinfolien habenjrf-der Vergangenheit als Verpackungsfolien breite Anwendung gefunden. Der 

Erfolg dieser Material iernforuht auf den guten optischen und mechanischen Eigenschaften sowie auf der 

einfachen VerschweiBbarkeit der Fofien. Das einfache "SchweiB "-Verfahren zum VerschlieBen von Folien- 

verpackungen erfordert eine Heizvorrichtung, z. B. in Form eines Gliihdrahtes, welche mit den Folienlagen 

in Kontakt gebracht wird und zum volligen Erweichen dieser Folienlagen fuhrt. Beim Abkuhlen des 
to aufgeschmolzenen Bereiches bildet sich die sogenannte SchwerBnaht. Zur Erzielung einer guten Ver- 

schweiBung ist es erforderiicb, dafi die in der SchweiBnaht aufeinandergepreBten Oberfiachen die Tempera- 

tur des Kristaltitschmelzpunktes des verwendeten Polyolefins erreichen. 

Neben dem VerschweiBen hat das Siegeln von Folien zunehmend an Bedeutung gewonnen. Dabei 

werden die Folienlagen ubereinandergelegt und nur 10 bis 20 *C unter den Kristaltitschmetzpunkt erwarmt, 
75 d. h. die Folien werden nicht vollstandig aufgeschmolzen. Die erzielte Haftung ist wesentlich geringer als 

beim VerschweiBen des gleichen Materials, jedoch fur viele Anwendungen ausreichend (Kunststoff-Hand- 

buch, Band IV, Carl Hanser Verlag Munchen, 1 969, Seiten 623 bis 640). 

In der Literatur sind mehrschichtige Folien bekannt, die mit Siegelschichten aus statistischen Co- oder 

Terpolymerisaten aus Propylen und anderen a-Olefinen oder entsprechenden Polymerblends versehen 
20 sind. 

Diese Siegelschichten ermoglichen die Verwendung der Folien auf modernen Verpackungsmaschinen. 
Die Laufgeschwindigkeiten dieser Maschinen wurden in der Vergangenheit standig erhoht, wodurch auch 
die Anforderungen an die Folieneigenschaften immer ho her werden. Insbesondere sind die Siege!- und Hot- 
Tack- Eigenschaften der Folie besonders kritisch, da bei kurzeren Siegelzeiten die Festigkeit der Siegelnaht 
25 nicht beeintrachtigt werden darf. Die Folie muB bei hohen Geschwindigkeiten gut uber die Maschine laufen 
und darf nicht verblocken oder im Bereich der Siegelzone mit den Siegelbacken oder anderen Maschinent- 
eilen verkleben. 

Weiterhin sollen Verpackungsfolien gut zu bedrucken und gut zu metallisieren sein. Zusatzliche 
Anforderungen ergeben sich aus den neuen EG-Richtlinien fur Lebensmittelverpackungen, welche die 
30 Migration von im Rohstoff enthaltenen Oligomeren bzw. Additiven betreffen. Letztlich besteht grundsatzlich 
das Bedurfnis, Verpackungsfolien so preiswert wie moglich herzustellen. 

Diese vielfaltigen Anforderungen an Siegelmaterialien fuhrten in der Vergangenheit immer wieder zu 
neuen verbesserten Siegelrohstoffen wie beispielsweise Ethylen- und/oder Propylenco- und -terpolymeren. 
Es ist beispielsweise bekannt, die Siegelanspringtemperatur durch eine Erhbhung des Comonomerge- 
35 halts zu reduzieren. Dies ist jedoch aus mehreren Grunden technisch aufwendig und teuer. 

1. Mit der Erhbhung des Comonomergehalts, insbesondere des C 2 -Gehalts, wachst die Wahrscheiniich- 
keit fur den blockartigen Einbau des Ethylens. Auf der anderen Seite tragen zum uberwiegenden Teil nur 
die statistisch eingebauten Comonomeren zur Erniedrigung der Siegelanspringtemperatur bei. 

2. Hohe eingebaute Comonomergehalte erfordern ein hohes Comonomerangebot im Polymerisationsre- 
40 aktor, was sich nicht in jeder Polymerisationstechnologie kostengunstig realisieren lafit. 

3. Statistische Copolymere mit hohem Comonomergehalt, insbesondere C 2 -Gehalt, zeigen eine starke 
Klebeneigung bedingt durch zwangslaufig wahrend der Polymerisation entstehende niedermolekulare 
Anteile. Diese fiihren zu Belagbildung im Polymerisationsreaktor und miissen in einem zweiten Verfah- 
rensschritt mitteis Losemittelextraktion entfernt werden. Beides verteuert das Produkt zusatzlich. 

45 Die DE-A-16 94 694 beschreibt heifisiegelbare Schichtstoffe aus einer Polypropylengrundfoiie mit einer 
darauf festhaftenden het 6 siegelbaren thermopiastischen Schicht. Diese Schicht besteht aus einem Mischpo- 
lymerisat aus 98 bis 94 Gew.-% Propylen und 2 bis 6 Gew.-% Ethylen. Die beschriebene Folie hat eine 
gegenuber Polypropylenfolien und auch gegenuber bekannten Siegetbeschichtungen wie PE, PVC oder 
PVA bedeutend verbesserte HeiBsiegelbanVeit. Die Siegelanspringtemperatur dieser HeiBsiegelschichten 

so liegt nach den Beispielen bei uber 1 26 * C. 

Die EP-A-0 318 049 beschreibt kristalline Copolymere des Propylens mit Ethylen und/oder a-Olefinen, 
die 2 bis 10 Mol-% Ethylen und/oder «-Olefine enthalten. Der Schmelzpunkt dieser Copolymeren liegt im 
Bereich von 110 bis 140 'C. Die Loslichkeit in Xylol betragt bei 25 *C weniger als 10 Gew-%, und die 
intrinsische Viskositat in Tetralin bei 135 *C ist hoher als 0,2 dl/g. Die Copolymeren weisen verbesserte 

55 mechanische Eigenschaften und verbesserte SchweiBbarkeit auf und sind daher fur die Herstellung von 
Folien geeignet. 

Die EP-A-0 484 817 beschreibt eine Propylenfotie mit Deckschichten aus syndiotaktischem Polypropy- 
len. Diese Folien sollen ein ausgewogenes Eigenschaftsspektrum aufwetsen, insbesondere gute Siegelei- 
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genschaften und gute opttsche Eigenschaften, jedoch treten beim Verstrecken dieses Materials gehauft 
Probleme, beispielsweise durch RiBbildung in den syndiotaktischen Deckschichten Oder durch Delaminie- 
rung der Deckschichten von der isotaktischen Kernschicht, auf. Die genannten Probleme beruhen zum 
einen auf der schlechteren Streckbarkeit von syndiotaktischem Polypropylen und zum anderen auf der 
5 geringeren Vertraglichkeit von syndiotaktischem und isotaktischem Polypropylen. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand dartn, die Nachteile der im Stand der Technik 
vorbeschriebenen Folien zu vermeiden. Insbesondere soli eine Mehrschichtfolie zur Verfugung gestellt 
werden, die sich durch eine Kombination der folgenden Eigenschaften auszeichnet: 

• einen hohen Gtanz 

10 • eine niedrige Trubung 

• eine niedrige Siege lanspringtemperatur 

• gute Siege Inahtfestigkeit 

• gute Hot-Tack-Eigenschaften 

• niedrige Migratonswerte 
15 • gute Coronahaltbarkeit 

• niedrige Herstellungskosten 

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe wird gelost durch eine Mehrschichtfolie der eingangs 
genannten Gattung, deren kennzeichnendes Merkmal dartn besteht, daS die Deckschicht ein Propylen- 
Oleftn-Copolymer enthalt. weiches mittels Metallocen-Katalysatoren hergesteltt ist. 

20 Je nach ihrem vorgesehenen Verwendungszweck kann die jeweilige Ausfuhrungsform der Folie transpa- 
rent, opak, weili oder weifi-opak sein. 

Die Basisschicht der erfindungsgemaGen Mehrschichtfolie enthalt im wesentlichen ein Polyolefin, 
vorzugsweise ein Propylenpolymer, und gegebenenfalfs weitere zugesetzte Additive in jeweils wirksamen 
Mengen. Im allgemeinen enthalt die Basisschicht mindestens 50 Gew.-%, vorzugsweise 75 bis 100 Gew.- 

25 %, insbesondere 90 bis 100 Gew.-%, des Propylenpolymeren. 

Das Propylenpolymere enthalt im allgemeinen 90 bis 100 Gew.-%, vorzugsweise 95 bis 100 Gew.-%, 
insbesondere 98 bis 100 Gew.-%, Propylen und besitzt im allgemeinen einen Schmelzpunkt von 120 *C 
oder hoher, vorzugsweise 150 bis 170 *C und im allgemeinen einen SchmelzfluBindex von 0,5 g/10 min bis 
8 g/10 min, vorzugsweise 2 g/10 min bis 5 g/10 min, bei 230 *C und einer Kraft von 21,6 N (DIN 53 735). 

30 Isotaktisches Propylenhomopolymer mit einem ataktischen Anteil von 15 Gew.-% und weniger. Copolymere 
von Ethylen und Propylen mit einem Ethylengehalt von 10 Gew.-% oder weniger, Copolymere von Propylen 
mit C^-Cs-a-Olefinen mit einem a-Olefingehalt von 10 Gew.-% oder weniger, Terpolymere von Propylen, 
Ethylen und Butylen mit einem Ethylengehalt von 10 Gew.-% oder weniger und mit einem Butylengehalt 
von 15 Gew.-% oder weniger stellen bevorzugte Propylenpolymere ftir die Kernschicht dar, wobei isotakti- 

35 sches Propylenhomopolymer besonders bevorzugt ist. Die angegebenen Gewichtsprozente beziehen sich 
auf das jeweilige Polymere. 

Des weiteren ist eine Mischung aus den genannten Propylenhomo- und/oder -copolymeren und/oder 
-terpolymeren und anderen Polyolefinen, insbesondere aus Monomeren mit 2 bis 6 C-Atomen, geeignet, 
wobei die Mischung mindestens 50 Gew.-%, insbesondere mindestens 75 Gew-%, Propylenpolymerisat 

40 enthalt. Geeignete andere Polyolefine in der Polymermischung sind Polyethylene, insbesondere HDPE, 
. LDPE und LLDPE, wobei der Anteil dieser Polyolefine jeweils 15 Gew.-%, bezogen auf die Polymermi- 
schung, nicht ubersteigt. 

Die Basisschicht kann fur opake, weiBe oder weiB-opake Folien zusatzlich bis zu 40 Gew.-%, vorzugs- 
weise bis zu 30 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Basisschicht, inertes partikelformiges 

45 Material mit einem mittleren Teilchendurchmesser im Bereich von 0,01 bis 8 urn, vorzugsweise von 0,02 
bis 2,5 urn, enthalten. Die Anwesenheit des inerten partikelformigen Materials mit einer TeilchengroSe von 
1 bis 8 urn bewirkt, daB sich bei der Streckorientierung der Folie bei geeignete n Temperaturen zwischen 
der Polymermatrix und dem inerten Material Mikrorisse und Mikrohohlraume, sogenannte Voids, ausbilden, 
im Bereich derer das sichtbare Licht gebrochen wird. Die Folie erhalt dadurch ein opakes Aussehen, was 

so sie fur bestimmte Verpackungszwecke, insbesondere auf dem Lebensmittelsektor, besonders geeignet 
macht. Das inerte partikelfc-rmige Material kann anorganischer oder organischer Natur sein. Bei anorgani- 
schem Materia) sind Calciumcarbonat, Aluminiumsilikat, Siliziumdioxid oder Titandioxid, bei organischem 
Material Polyethylenterephthalat, Polybutylenterephthalat, Polyester, Polyamide, Polystyrole besonders ge- 
eignet, wobei auch die Kombination von verschiedenen anorganischen und/oder organischen Partikeln 

55 mogltch ist. 

Die Modiftzierung der Basisschicht in der angegebenen Weise ist an sich bekannt und wird durchge- 
fuhrt wie in der DE-A-43 1 1 422 beschrieben, auf welche hiermit ausdriicklich Bezug genommen wird. Dort 
werden Teilchenarten, deren eingesetzte Menge, Modifizierung durch Beschichtung etc. im einzelnen 
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beschrieben. 

Weiterhin kann die Kernschicht in einer bevorzugten AusfUhrungsform Harze und/oder Antistatika 
enthatten. Die entsprechenden Harze und Antistatika werden nachstehend zusammen mit weiteren Additiven 
beschrieben. 

Die erfindungsgemaBe Mehrschichtfolie umfaBt gegebenenfalls (eine) weitere zwischen der Basis- und 
der Deckschicht aufgebrachte Zwischenschicht/en. Diese gegebenenfalls vorhandene/n Zwischenschicht/en 
enthalt/enthalten im wesentlichen Propylenpolymere oder Polypropylenmischungen, wie sie vorstehend fur 
die Basisschicht beschrieben wurden. Grundsatzlich konnen die Basisschicht und die Zwischenschicht/en 
aus gleichen oder verschiedenen Propylenpolymeren bzw. Mischungen aufgebaut sein. Die SchmelzfluBin- 
dices der Polymeren fur die Kern- und Zwischenschicht/en sind bevorzugt moglichst gleich groB. Gegebe- 
nenfalls kann der MFI der Zwischenschicht/en etwas ho her liegen, wobei eine Differenz von 20 % nicht 
uberschritten werden soil. Gegebenenfalls konnen den Zwischenschichten Additive in jeweils wirksamen 
Mengen zugesetzt werden. 

In einer weiteren vorteilhaften AusfUhrungsform werden die in der Basis- und/oder Zwischenschicht 
eingesetzten Propylenpolymeren durch den Zusatz von organischen Peroxiden teilabgebaut. Ein MaB fur 
den Grad des Abbaus des Polymeren ist der sogenannte Abbaufaktor A, welcher die relative Anderung des 
SchmelzfluBindex nach DIN 53 735 des Polypropylens, bezogen auf das Ausgangspolymere, angibt. 



MFL 

A = 

MH, 

MFIi = SchmelzfluBindex des Propylenpolymers vor dem Zusatz des organischen Peroxids 

MFI 2 = SchmelzfluBindex des peroxidisch abgebauten Propylenpolymeren 
ErfmdungsgemaB liegt der Abbaufaktor A des eingesetzten Propylenpolymeren in einem Bereich von 3 bis 
1 5, vorzugsweise 6 bis 1 0. 

Als organische Peroxide sind Dialkylperoxide besonders bevorzugt, wobei unter einem Alkylrest die 
ublichen gesattigten geradkettigen oder verzweigten niederen Alkylreste mit bis zu sechs Kohlenstoffato- 
men verstanden werden. Insbesondere sind 2,5-Dimethyl-2,5-di{t-butylperoxy)-hexan oder Di-t-butylperoxid 
bevorzugt. 

Die Deckschicht der erfindungsgemaBen Mehrschichtfolie enthalt ein statistisches Propylen-Olefm- 
Copolymer, welches mittels Metal locen-Katalysatoren hergestellt ist und der Folie eine hervorragend 
niedrige Siegefanspringtemperatur in Verbindung mit weiteren sehr guten Folieneigenschaften verleiht. 
Insbesondere zeichnet sich die Folie mit der erfindungsgemassen Siegelschicht durch eine verbesserte, d. 
h. niedrigere, Trubung und eine uberraschend gute Coronahaltbarkeit aus. Die Globalmigration der Folie ist 
ebenfalls deutlich verbessert. 

Das Copolymere wird durch Copolymerisation des Propylens mit einem Olefin, vorzugsweise 1 -Olefin, 
insbesondere Ethylen, hergestellt, wobei die Polymerisation in Gegenwart etnes Katalysators aus einem 
Metallocen im allgemeinen in Verbindung mit einem Cokatalysator durchgefuhrt wird. Die Herstellung dieser 
Copolymeren selbst ist jedoch nicht Gegenstand der vorliegenden Erfindung. Die entsprechenden Verfahren 
sind bereits in EP-A-0 302 424, EP-A-0 336 128 und EP-A-0 336 127 beschrieben, auf welche hier 
ausdrucklich Bezug genommen wird (dort sind auch die als Comonomere einsetzbaren define genannt). 
a) Katalysator 

Als Katalysatoren zur Herstellung der Copolymeren sind im Prinzip alle Metallocen-Katalysatoren 
geeignet, mit denen man auch isotaktisches Polypropylen von technisch relevanter Molmasse (Mw > 100 
000 g/mol) bei technisch relevanten ProzeBtemperaturen (>40 *C) herstellen kann. Es kann sich hierbei 
urn getragerte oder homogen eingesetzte Metaliocene handeln. Als Cokatalysatoren kommen Aluminoxa- 
ne oder andere voluminose, nicht koordinierende Anionen in Frage, des weiteren kann es vorteilhaft sein, 
Aluminiumtrialkyle dem Polymerisationssystem zuzusetzen. Besonders geeignet sind Metaliocene der 
nachstehenden Formel. Diese Metaliocene sind u. a. in EP-A-0 485 823, EP-A-0 530 647, EP-A-0 545 
303, EP-A-0 545 304, EP-A-0 549 900 und EP-A-0 576 970 beschrieben. Besonders geeignete 
Metallocen-Tragerungen sind z. B. in EP-A-0 567 952 beschrieben. Bevorzugt sind Metaliocene, die als 
Liganden substituierte oder unsubstituierte Indenylgruppen tragen, welche uber eine heteroatomhaltige 
Brucke (M 1 ) miteinander verbunden sind. Besonders bevorzugt sind Metaliocene der Formel 
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M 1 Titan, Zirkon, Hafnium, Vanadium, Ntob Oder Tantal ist, 

R\ R 2 . R 3 , R* und R 5 sowie R r , R 2 , R 3 , R 4 und R 5 ' gfeich odor verschieden sind und 
20 Wasserstoff, (Ci-C 2 o)Alkyl, (Ce-CiOAryl, (Ci -Cio)Alkoxy, (C 2 -C, 0 )Alkenyl, (C7-C 20 )Arylalkyl, (C7-C20)- 
Alkylaryt, (C G -Cio)Aryloxy, (Ci-Cio)Fluoralkyl, (Cc-CioJHalogenaryi, (C 2 -Cio)Alkinyl, einen Rest -SiRS, 
wobei R 6 ftir (C1 -Cio)Alkyl steht, ein Haiogenatom oder einen heteroaromatischen Rest mit 5 Oder 6 
Ringgliedern, der ein Oder mehrere Heteroatome enthalten kann, bedeuten, oder zumindest zwei 
benachbarte Reste R 1 -R 4 bzw. R r -R 4 ' bilden mit den sie verbindenden Atomen ein Ringsystem, 
25 R 7 ein Rest 



30 




35 

ist, 

wobei 

M 2 Silicium, Germanium oder Zinn bedeutet, 

R 8 und R 9 gteich oder verschieden sind und Wasserstoff, (Ci-C 2 o)Alkyl, (Gs-CiOAryl, (Ci-Cio)Alkoxy, 

40 (C2-C 10 )Alkenyl, {C 7 -C 2 o)Arylalkyl, (C 7 -C 2 o)Alkylaryl, (Cs-CioJAryloxy, (Ci-Cio)Fluoralkyl, (Ce-do)- 
Halogenaryl, <C2-Ci 0 )Alkinyl oder Halogen bedeuten, oder R 8 und R 9 zusammen mit dem sie verbinden- 
den Atom einen Ring bilden, p 0, 1, 2 oder 3 ist und R 10 und R 11 gleich oder verschieden sind und 
Wasserstoff, (C1 -Cio)Alkyl, <Ci-Ci 0 )Alkoxy, (Cs-Cio)Aryl, <C6-C,o)Aryloxy, (C2-Cio)Alkenyl, (C7-CU0)- 
Arylalkyl, (C7-C4o)Alkylaryl, (Cs-C+c^Arylalkenyl, Hydroxy oder ein Haiogenatom bedeuten. 

45 b) Polymerisationsverfahren 

Zur Herstellung der Copolymeren sind alle bekannten Verfahrensvarianten zur Herstellung von Polypro- 
pylen geeignet, d. h. Massepolymerisation von flussigemPropylen.Gasphasenpolymerisation,- 
Suspensionspolymerisation oder Losungspolymerisation in einem inerten Verdunnungsmittel und Hoch- 
druckpolymerisation in uberkritischem Propylen, jeweils in ein- oder mehrstufiger, diskontinuierlicher 

50 oder kontinuierlicher Verfahrensausfuhrung. Die wahlbaren ProzeBbedingungen konnen zwischen 2 und 2 
000 bar Druck und 40 und 250 *C liegen. Als Comonomere konnen in diesem Polymerisationsverfahren 
Ethylen oder andere 1-Olefine wie 1-Buten, 1-Hexen, 1-Octen, 1-Decen usw. sowie 4-Methylpenten-1 
verwendet werden, wobei Ethylen besonders bevorzugt ist. 

Der Comonomeranteil, insbesondere der Ethylenanteil wahrend der Polymerisation, liegt zwischen 

55 0,1 und 15 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 1 und 7 Gew.-%, insbesondere zwischen 2 und 6 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf das Gewicht der Mischung aus Propylen und Ethylen. Dieser Comonomergehalt wird 
durch Verwendung der neuen Katalysatorsysteme uberwiegend statistisch eingebaut, so daB das 
Copolymer ein sehr niedriges Verhaltnis von Blockanteil zum statistischen Anteil aufweist. Das Verhaltnts 

5 



3DOC1D: <EP 0668157A1J_> 



EP 0 668 157 A1 



liegt im allgemeinen unter 0,4, vorzugsweise im Bereich von 0,05 bis 0,3, insbesondere im Bereich von 
0,05 bis 0,2. 

Des weiteren liegt eine besonders enge Verteilung der Einbaurate in den einzelnen Polymerketten 
vor. Im Falle prochiraler Comonomerer werden diese stereospezifisch eingebaut. Art und Haufigkett des 
5 Auftretens von Baufehlern sind charakteristisch fur diese statistischen Copolymeren und unterscheiden 
sich von denen bisher beschriebener Produkte. Die neuartigen Merkmale auf der Ebene der Polymerket- 
ten sind vermutlich die Ursache fiir die uberraschenden guten Eigenschaften des Copolymeren bezug- 
lich seiner Verwendung als Siegelrohstoff. Diese charakteristtschen molekularen Merkmale sind dann 
besonders ausgepragt, wenn die auf Seite 9, Zeifen 3 ff., genannten besonders geeigneten Metatlocene 
io zur Herstellung des Copolymers eingesetzt werden. 

Weitere zur Kennzeichnung des Copolymeren geeignete Parameter sind in der nachstehenden Tabelle 
1 zusammengefaflt. 



TABELLE 1 

15 





Bereich 


bevorzugter Bereich 


besonders 
bevorzugter 
Bereich 


Randomfaktor nach tR [Gew.-%] 


0,01 -0,4 


0,05-0,3 


0.05-0,2 


statistischer Comonomergehalt nach IR [Gew.-%] 


0,05-12 


1-7 


2-6 


mittlere Molmasse M w [g/mol] (Gewichtsmittel) 


5- 10* -2- 10* 


1 -IC^-I -10 6 


2-10 5 -5-10 5 


mittlere Molmasse M n [g/molj (Zahlenmittel) 


5O0+-10 6 


s-io^-io 5 


ICP-S'IO 5 


Molmassen-Dispersitat MJM n 


<7 


<5 


<3 


Schmelzpunkt nach DSC [ * C] 


100-140 


110-135 


120-130 


SchmelzfluBindex MFI nach DIN 53 735 [g/10 min] 


0,5-100 


1-50 


3-15 


Viskositatszahl VZ {cm 3 /g] 


50-1 000 


1 00-500 


120-300 


Hexan-extrahierbarer Anteil nach FDA [Gew.-%] 


<3 


<2 


<1 



Die siegelfahigen Copolymeren werden vorteilhaft durch die Angabe von mindestens zwei in der 
vorstehenden Tabelle 1 genannten Parameter charakterisiert, beispielsweise durch den Schmelzpunkt und 
einen weiteren Parameter oder durch den statistischen Comonomergehalt und einen weiteren Parameter. 
Vorteilhaft ist die Angabe von Schmelzpunkt, SchmelzfluBindex und/oder Molmassendispersttat (MJM n ). 

Die Verwendung der mittels Metallocen-Katalysatoren hergesteilten Copolymeren ats Siegelschichtroh- 
stoff bietet gegenuber konventionollen Stegelrohstoffen iiberraschende Vorteile. 

1. Die Herstellkosten fur stegolfahige Folien sind geringer, da sich die Copolymeren mittels Metallocen- 
Katalysator preiswerter als herkommliche marktubiiche Co- und Terpolymere herstellen lassen. Diese 
niedrigeren Herstellungskosten ergeben sich dadurch, daB ein geringerer Comonomergehalt zur Erzie-. 
lung etner vergleichbaren Siegelanspringtemperatur (im Vergleich zum Stand der Technik) notwondig ist, 
und dadurch, daB sich die Copolymeren mit Metallocen-Katalysatoren mit etner htnreichend engen 
Molekulargewichtsverteilung herstellen lassen, ohne daB nachtragltch ein kostenintensiver peroxidischer 
Abbau des Copolymeren notwendig ist. 

2. Die erfindungsgemaBen Folien zeichnen sich durch niedrige extrahierbare Anteile (Hexan FDA 
1771520) sowie durch eine geringere Globalmigration aus, weshalb sie fur den Einsatz als Lebensmittel- 
verpackung besonders geeignet sind. 

3. Die erfindungsgemaBen Folien zeigen eine sehr gute Coronaakzeptanz und -haltbarkeit; die Schadi- 
gung der thermischen Siegeleigenschaften durch die Coronabehandlung ist gering. Daruber hinaus ist 
die Haftung von Druckfarben, Metallschichten, z. B. Al, und aufgedampften, keramischen Schichten wie 
z. B. aus Al 2 0 3 und SiO,t sehr gut. 

4. Die optischen Eigenschaften Glanz und Trubung der erfindungsgemaBen Folien sind verbessert, was 
ein ansprechendes Erscheinungsbild der Verpackung zur Folge hat. 

Die erfindungsgemaBe Folte ist mindestens zweischichtig und umfaBt als wesentliche Schichten immer 
die Basisschtcht und zumindest eine erfindungsgemaBe Deckschicht, vorzugsweise beidsettig Deckschich- 
ten. Gegebenenfalls konnen zwischen Basis- und Deckschicht/en zusatzliche Zwischenschichten angeord- 
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net sein. Die Auswahi der Anzahl der Schichten hSngt in erster Linie von dem vorgesehenen Einsatzzweck 
ab, wobei drei-, vier- und funfschichttge AusfUhrungsformen besonders bevorzugt sind. 

Die Gesamtdicke der Folie kann innerhalb weiter Grenzen variieren und richtet sich nach dem 
beabsichtigten Verwendungszweck. 
5 Die bevorzugten AusfUhrungsformen der erfindungsgemaSen Folie haben Gesamtdicken von 5 bis 200 

nm, wobei 10 bis 100 urn, insbesondere 20 bis 80 um, bevorzugt sind. 

Die Dicke der gegebenenfalls vorhandenen Zwischenschicht/en betragt jeweils unabhangig voneinander 
2 bis 12 u,m, wobei Zwischenschichtdicken von 3 bis 8 u.m, insbesondere 3 bis 6 y.m, bevorzugt sind. Die 
angegebenen Werte beziehen sich jeweils auf eine Zwischenschicht. 
to Die Dicke der erfindungsgemaBen Deckschicht/en wird unabhangig von anderen Schichten gewahtt und 
iiegt bevorzugt im Bereich von 0,1 bis 10 urn, insbesondere 0,3 bis 5 urn, vorzugsweise 0,5 bis 2 um, 
wobei beidseitig aufgebrachte Deckschichten beziiglich Dicke und Zusammensetzung gleich oder verschie- 
den sein konnen. 

Die Dicke der Basisschicht ergtbt sich entsprechend aus der Differenz von Gesamtdicke und der Dicke 
75 der aufgebrachten Deck- und Zwischenschicht/en und kann daher analog der Gesamtdicke innerhalb weiter 
Grenzen variieren. 

Urn bestimmte Eigenschaften der erfindungsgemaBen Polypropylenfolie noch weiter zu verbessern, 
konnen sowohl die Basisschicht als auch die Zwischenschicht/en und die Deckschicht/en Zusatze in einer 
jeweils wirksamen Menge enthalten, vorzugsweise Kohlenwasserstoffharz und/oder Antistatika und/oder 
20 Antiblockmittel und/oder Gleitmittel und/oder Stabilisatoren und/oder Neutralisationsmittel, die mit den 
Polymeren der Kernschtcht und der Deckschicht/en vertragiich sind, mit Ausnahme der in der Regel 
unvertraglichen Antiblockmittel. Alle Mengenangaben in der folgenden Ausfuhrung in Gewichtsprozent 
(Gew.-%) beziehen sich jeweils auf die Schicht oder Schichten, der oder denen das Addttiv zugesetzt sein 
kann. 

25 Ein niedermolekulares Harz wird bevorzugt der/den Basis- und/oder Zwischenschicht/en zugesetzt. 
Kohlenwasserstoffharze sind niedermolekulare Polymere, deren Molekulargewicht im allgemeinen in einem 
Bereich von 300 bis 8 000, vorzugsweise 400 bis 5 000, vorzugsweise 500 bis 2 000, Iiegt. Damit ist das 
Molekulargewicht der Harze deutlich niedriger a!s das der Propylenpolymeren, welche die Hauptkomponen- 
te der einzelnen Folienschichten bilden und im allgemeinen ein Molekulargewicht von tiber 100 000 haben. 

30 Der Anteil des Harzes Iiegt in einem Bereich von 1 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 10 Gew.-%. Der 
Erweichungspunkt des Harzes Iiegt zwischen 100 und 180 *C (gemessen nach DIN 1995-U4, entspricht 
ASTM E-28), vorzugsweise uber 120 bis 160 "C. Unter den zahlreichen niedrigmolekularen Harzen sind die 
Kohlenwasserstoffharze bevorzugt, und zwar in Form der Erdolharze (Petroieumharze), Styrolharze, Cyclo- 
pentadienharze und Terpenharze (diese Harze sind in Ullmanns Encyklopadie der techn. Chemie, 4. 

35 Auflage, Band 12, Seiten 525 bis 555, beschrieben). 

Die Erdolharze sind solche Kohlenwasserstoffharze, die durch Polymerisation von tiefzersetzten (deep- 
decomposed) Erdolmaterialien in Gegenwart eines Katalysators hergestellt werden. Diese Erdolmaterialien 
enthalten gewohnlich ein Gemisch von harzbildenden Substanzen wie Styrol, Methylstyrol, Vinyltoluol, 
Inden, Methylinden, Butadien, Isopren, Piperylen und Pentylen. Die Styrolharze sind niedrigmolekulare 

40 Homopolymere von Styrol Oder Copolymere von Styrol mit anderen Monomeren wie Methylstyrot, Vinyltolu- 
ol und Butadien. Die Cyclopentadienharze sind Cyclopentadien homopolymere oder Cyclopentadiencopoly- 
mere, die aus Kohlenteerdestillaten und zerlegtem Erdolgas erhalten werden. Diese Harze werden herge- 
stellt, indem die Materialien, die Cyclopentadien enthaiten, wahrend einer langen Zeit bei hoher Temperatur 
gehalten werden. In Abhangigkeit von der Reakttonstemperatur konnen Dimere, Trimere oder Oligomere 

45 erhalten werden. 

Die Terpenharze sind Polymerisate von Terpenen, d. h. Kohlenwasserstoffen der Formel CioHig, die in 
fast alien etherischen Olen oder olhaltigen Harzen von Pflanzen enthalten sind, und phenolmodifizierte 
Terpenharze. Als spezielle Beispiele der Terpene sind Pinen, a-Pineri, Dipenten, Lrmonen, Myrcen, 
Camphen und ahnliche Terpene zu nennen. Bet den Kohlenwasserstoffharzen kann es sich auch um die 
so sogenannten modifizierten Kohlenwasserstoffharze handeln. Die Modifizierung erfolgt im allgemeinen durch 
Reaktion der Rohstoffe vor der Polymerisation, durch Einfuhrung spezieiler Monomere oder durch Reaction 
des polymerisierten Produkts, wobei insbesondere Hydrierungen oder Teilhydrierungen vorgenommen 
werden. 

Als Kohlenwasserstoffharze werden auBerdem Styrolhomopolymerisate, Styrolcopolymerisate, Cyclo- 
55 pentadienhomopolymerisate, Cyclopentadiencopolymerisate und/oder Terpenpolymerisate mit einem Erwei- 
chungspunkt von jeweils oberhalb 135 *C eingesetzt (bei den ungesattigten Polymerisaten ist das hydrierte 
Produkt bevorzugt). Ganz besonders bevorzugt werden die Cyclopentadienpolymerisate mit einem Erwei- 
chungspunkt von 140 °C und dariiber in den Zwischenschichten eingesetzt. 
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Bevorzugte Antistatika sind Alkali-alkansulfonate, pofyethermodifizierte, d. h. ethoxylierte und/oder 
propoxylierte Polydiorganosiloxane (Polydialkyisiloxane, Potyalkyfphenylsiloxane und dergleichen) und/oder 
die im wesentlichen geradkettigen und gesattigten aliphatischen, tertiaren Amine mit einern aliphatischen 
Rest mit 10 bis 20 Kohlenstoftatomen, die mit o)-Hydroxy-(Ci-C4)-alkyl-Gruppen substituiert sind, wobei 
5 N,N-bis-(2-hydroxyethyl)-alkylamine mit 10 bis 20 Kohlenstoftatomen, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoft- 
atomen, im Alkylrest besonders geeignet sind. Die wirksame Menge an Antistatikum tiegt im Bereich von 
0,05 bis 0,3 Gew.-%. 

Gfeitmittel sind hohere aliphatische Saureamide, hohere aliphatische Saureester, Wachse und Metall- 
seifen sowie Polydimethylsiloxane. Die wirksame Menge an Gleitmittel liegt im Bereich von 0,1 bis 3 Gew.- 

w %. Besonders geeignet ist der Zusatz von hoheren aliphatischen Saureamiden im Beretch von 0,15 bis 0,25 
Gew.-% in der Basisschicht und/oder den Deckschichten. Ein insbesondere geeignetes aliphatisches 
Saureamid ist Erucasa'ureamid. Der Zusatz von Polydimethylsiloxanen ist im Bereich von 0,3 bis 2,0 Gew.- 
% bevorzugt, insbesondere Polydimethylsiloxane mit einer Viskositat von 10 000 bis 1 000 000 mm 2 /s. 
Als Stabilisatoren konnen die ublichen stabilisierend wirkenden Verbindungen fur Ethylen-, Propylen- 

15 und andere a-Olefinpolymere eingesetzt werden. Deren Zusatzmenge liegt zwischen 0,05 und 2 Gew.-%. 
Besonders geeignet sind phenolische Stabilisatoren, Alkali-/Erdalkalistearate und/oder Alkafi-/Erdalkalicarbo- 
nate. Phenolische Stabilisatoren werden in einer Menge von 0,1 bis 0,6 Gew.-%, insbesondere 0,15 bis 0,3 
G©w.-%, und mit einer Molmasse von mehr als 500 g/molbevorzugt. Pentaerythrityl-Tetrakis-3-(3,5-di- 
Tertiarbutyl-4-Hydroxyphenyl)-Propionat Oder 1,3,5-Trimethyl-2,4,6-tris(3,5-di-Tertiarbutyl-4-Hydroxybenzyl)- 

20 benzol sind besonders vorteilhaft. 

Die Antiblockmitte! werden bevorzugt den Deckschichten zugesetzt. Geeignete Antibtockmitte! sind 
anorganische Zusatzstoffe wie Siliciumdioxtd, Calciumcarbonat, Magnesiumsilicat, Aluminiumsilicat, Calci- 
umphosphat und dergleichen und/oder unvertragliche organische Polymerisate wie Polyamide, Polyester, 
Polycarbonate und dergleichen. bevorzugtwerden Benzoguanamin-formaldehyd-Polymere, Siliciumdioxid 

25 und Calciumcarbonat. Die wirksame Menge an Antiblockmittel liegt im Bereich von 0,1 bis 2 Gew.-%, 
vorzugsweise 0,1 bis 0,5 Gew.-%. Die mittlere TeilchengroBe liegt zwischen 1 und 6 um, insbesondere 2 
und 5 um, wobei Teilchen mit einer kugelformigen Gestalt, wie in der EP-A-0 236 945 und der DE-A-38 01 
535 beschrieben, besonders geeignet sind. 

Neutralisationsmittel sind vorzugsweise Calciumstearat und/oder Calciumcarbonat einer mittleren Teil- 

30 chengrolie von hochstens 0,7 urn, einer absoluten TeilchengroBe von kleiner 10 um und einer spezifischen 
Oberflache von mindestens 40 m 2 /g. 

Die Erfindung betrifft weiterhin ein Verfahren zur Herstellung der erftndungsgemaBen Mehrschichtfolie 
nach dem an sich bekannten Coextrusionsverfahren. Im Rahmen dieses Verfahrens wird so vorgegangen, 
daB die den einzelnen Schichten der Folie entsprechenden Schmelzen durch eine Flachdiise coextrudiert 

35 werden, die so erhaltene Folie zur Verfestigung auf einer Oder mehreren Walze/n abgezogen wird, die Folie 
anschliefiend gegebenenfalls biaxial gestreckt (orientiert), die gegebenenfalls biaxial gestreckte Folie ther- 
mofixiert und gegebenenfalls an der zur Coronabehandlung vorgesehenen Oberflachenschicht entsprechend 
flammbehandeit wird. 

Die biaxiale Streckung (Orientierung) ist bevorzugt und kann stmultan Oder aufeinanderfolgend durchge- 
40 fuhrt werden, wobei die aufeinanderfolgende biaxiale Streckung, bei der zuerst langs (in Maschinenrichtung) 
und dann quer (senkrecht zur Maschinenrichtung) gestreckt wird, besonders gunstig ist. 

Zunachst wird wie beim Coextrusionsverfahren ublich das Polymere oder die Poiymermischung der 
einzelnen Schichten in einem Extruder komprimiert und verflussigt, wobei die gegebenenfalls zugesetzten 
Additive beretts im Polymer enthalten sein konnen. Die Schmelzen werden dann gleichzeitig durch eine 
45 Flachduse (Breitschlitzduse) gepreflt, und die ausgepreSte mehrschichtige Folie wird auf einer oder 
mehreren Abzugswalzen abgezogen, wobei sie abkuhlt und sich verfestigt. 

Vorzugsweise wird die so erhaltene Folie dann langs und quer zur Extrusionsrichtung gestreckt, was zu 
einer Orientierung der MolekQIketten fuhrt. In Langsrichtung wird vorzugsweise 4:1 bis 7:1 und in Querrich- 
tung vorzugsweise 6:1 bis 11:1 gestreckt. Das Langsstrecken wird man zweckmaBigerweise mit Hilfe zweier 
so entsprechend dem angestrebten Streckverhaltnis verschieden schnellaufender Walzen durchfuhren und das 
Querstrecken mit Hitfe eines entsprechenden Kluppenrahmens. 

An die biaxiale Streckung der Folie schlieSt sich ihre Thermofixierung (Wa>mebehandlung) an, wobei 
die Folie etwa 0,5 bis 10 s lang bei einer Temperatur von 110 bis 130 *C gehalten wird. AnschlieBend wird 
die Folie in ublicher Weise mit einer Aufwickeleinrichtung aufgewickelt. 
55 Es hat sich als besonders gunstig erwiesen, die Abzugswalze oder -walzen, durch die die ausgepreBte 
Folie auch abgekuhlt und verfestigt wird, bei einer Temperatur von 10 bis 90 *C zu halten, bevorzugt 20 bis 
60 -C. 
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DarUber hinaus wird die Langsstreckung vorteilhafterweise bei einer Temperatur von weniger als 140 
*C, vorzugsweise im Bereich von 125 bis 135 *C, und die Querstreckung bei einer Temperatur groBer 140 
*C, vorzugsweise bei 145 bis 160 *C, durchgefiihrt 

Gegebenenfalls kann/konnen wie oben erwahnt nach der biaxialen Streckung eine oder beide Oberfla- 

5 che/n der Foiie nach einer der bekannten Methoden corona- oder flammbehandelt werden, wobei fur eine 
Flammbehandlung mit polartsierter Flamme (vgl. US-A-4,622,237) eine elektrische Gleichspannung zwi- 
schen einem Brenner (negativer Pol) und einer Kuhfwalze angelegt wird. Die Hohe der angelegten 
Spannung betragt zwischen 500 und 3 000 V, vorzugsweise liegt sie im Bereich von 1 500 bis 2 000 V. 
Durch die angelegte Spannung erhaften die ionisierten Atome eine erhohte Beschleunigung und treffen mit 

to grofierer kinetischer Energie auf die Polymeroberfiache. Die chemischen Bindungen innerhalb des Polymer- 
molekuls werden leichter aufgebrochen, und die Radikalbildung geht schneller vonstatten. Die thermische 
Belastung des Polymeren ist hierbei weitaus geringer als bei der Standardflammbehandlung, und es 
konnen Folien erhalten werden, bei denen die Siegeleigenschaften der behandelten Seite sogar besser sind 
als diejenigen der nicht behandelten Seite. 

75 Fur die alternative Coronabehandlung wird die Folio zwischen zwei als Elektroden dienenden Leiterele- 
menten hindurchgefuhrt wird, wobei zwischen den Elektroden eine so hohe Spannung, meist Wechselspan- 
nung {etwa 10 000 V und 10 000 Hz), angelegt ist, daB Spruh- oder Coronaentiadungen stattfinden konnen. 
Durch die Spruh- oder Coronaentladung wird die Luft oberhalb der Folienoberflache ionisiert und reagiert 
mit den Molektilen der Folienoberflache, so daB polare Einlagerungen in der im wesentlichen unpoiaren 

20 Potymermatrix entstehen. Die Behandlungsintensitaten tiegen im ublichen Rahmen, wobei 38 bis 45 mN/m 
bevorzugt sind. 

Die erfindungsgemaBe Mehrschichtfolie zeichnet sich durch sehr gute Siegeleigenschaften, insbesonde- 
re durch eine sehr niedrige Siegelanspringtemperatur bei vergleichsweise niedrigen Comonomergehalten 
und eine gute Siegelnahtfestigkeit und gute Hot-Tack-Eigenschaften aus. Die Siegeleigenschaften von 
25 besonders vorteilhaften Ausfuhrungsformen der Folie werden vorteithaft durch die Angabe der folgenden 
Gleichung charakterisiert, die die Siegelanspringtemperatur der nicht coronabehandelten Folienseite in 
Abhangigkeit vom statistischen Ethylengehalt (C2 in Gew.-%) charakterisiert: 

MSTS To - D«C 2 

30 

wobei To = 120 *C; D = 3 8 C und 0,1 £ C2 ^ 10 
Aus dieser Gleichung geht hervor, daB niedrige Siege lanspringtemperaturen auch bei einem sehr geringen 
Ethylengehalt im Copolymeren erzielt werden konnen. Gegebenenfalls kann bei Erhohung des Ethylenge- 
halts die Siegelanspringtemperatur noch weiter gesenkt werden und dabei Werte erreichen, die ftir C2/C3- 
35 Copolymere auBerst niedrig sind. 

Gieichzeitig ermoglicht die neue Deckschicht hohere Glanzwerte, und die nachteilige, durch Beschich- 
tung mit ublichen siegelfahigen Co- oder Terpolymeren verursachte Trubung lafit sich vorteilhafter reduzie- 
ren, es sei denn man verwendet eine opake Ausfuhrungsform. Das neue Deckschichtmaterial ermoglicht die 
Herstellung von siegelfahigen Folien mit langerer Coronahaltbarkeit und mit niedriger Globalmigration, 
40 wobei die bekannten Nachteile der ublichen Deckschichtmatertalien aus Co- oder Terpolymeren vermieden 
werden (hoher Preis, Beeintrachtigung von Glanz und Transparenz, verfahrenstechnische Aspekte usw.). 
Die Erfindung wird nunmehr durch Ausfuhrungsbeispiele naher erlautert: 

A. Herstellung der Copolymeren: 

45 

Beispiel 1 

a) Katalysator: 

Das Metallocen rac-Dimethy!silandiylbis(2-methyl-4,5-benzoindenyl)zirkondichlorid, hergestellt nach EP- 
50 A-0 549 900, Beispiel A, wird analog der Vorschrift in EP-A-0 567 952, Beispiel 10, in einen Tragerkataly- 
sator uberfuhrt. 

b) Polymerisation: 

Ein trockener 70 dm 3 -Reaktor wurde zunachst mit Stickstoff und anschlieBend mit Propyien gespOlt und 
mit 40 dm 3 flussigem Propyien befullt. Unter Ruhren wurden dann 100 cm 3 einer Losung von 20 Gew.- 
55 %Triisobutylaluminium in Hexan (Witco GmbH) zugesetzt, der Reaktor auf 30 * C aufgeheizt und 60 g 
Ethylen eindosiert. Man gab dann 2 160 mg Tragerkatalysator gemaB a) zu und erhohte die Temperatur 
des Reaktors innerhalb 10 min auf 60 *C. Innerhalb der nachsten 120 min wurden weitere 140 g Ethylen 
kontinuierlich eindosiert und die Temperatur des Systems unter Ruhren bei 60 • C gehaften. Dann wurde 
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die Reaktion durch Zusatz von 10 cm 3 Isopropanol abgebrochen, das Propylen abgegast und das 
entstandene Polymerpulver entnommen und getrocknet. Man erhielt 4,7 kg Produkt, MFI (bestimmt bei 
230 *C und 21,6 N) = 7,3 g/10 min, Ethylengehalt nach IR 3,3 Gew.-%. 
c) Granulierung: 

5 5 nach Vorschrift b) durchgefuhrte Ansatze wurden vereinigt, mit 0,2 Gew.-% ©Hostanox PAR 24, 0,1 
Gew.-% ®lrganox 1010 und 0,05 Gew.-% Calciumstearat stabilisiert und nach Zugabe von 0,3 Gew.-% 
©Sylobloc 44 granuliert. Das erhattene Granulat hatte einen MFI 230/2,16 = 6,0 g/10 min, einen 
Schmelzpunkt von 128,2 *C und einen Ethylengehalt nach IR von 3,0 Gew.-%. 

io Beispiel 2 

Die Herstellung des Copolymeren erfolgte analog Beispiel 1 . 
a) Katalysator: 

Der Katalysator wurde genauso wie in Beispiel 1 beschrieben hergestellt. 
75 b) Polymerisation: 

Die Polymerisation wurde so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt, wobei jedoch anstelle von 140 
g Ethylen 250 g Ethylen unter den angegebenen Bedingungen, d. h. innerhalb von 120 min und bei 60 
•C, eindosiert wurden. Man erhielt 4,8 kg Produkt mit einem MFI von 9,9 g/10 min (bestimmt bei 230 
*C und 21,6 N) und mit einem Ethylengehalt nach IR von 5,0 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
20 Polymeren. 

c) Granulierung: 

Die Granulierung wurde genau so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt. Das erhalterte Granulat 
hatte einen MFI von 9,0 g/10 min, einen Schmelzpunkt von 123,9 *C und einen Ethylengehalt nach IR 
von 5,0 Gew.-%. 

25 

Beispiel 3 

Die Herstellung des Copolymeren erfolgte analog Beispiel 1 . 

a) Katalysator: 

30 Der Katalysator wurde genauso wie in Beispiel 1 beschrieben hergestellt. 

b) Polymerisation: 

Die Polymerisation wurde so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt, wobei jedoch anstelle von 140 
g Ethylen 300 g Ethylen unter den angegebenen Bedingungen, d. h. innerhalb von 120 min und bei 60 
*C, eindosiert wurden. Man erhielt 4,5 kg Produkt mit einem MFI von 2,8 g/10 min (bestimmt bei 230 
35 *C und 21,6 N) und mit einem Ethylengehalt nach IR von 5,6 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
Polymeren. 

c) Granulierung: 

Die Granulierung wurde genau so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt. Das erhaltene Granulat 
hatte einen MFI von 19,0 g/10 min, einen Schmelzpunkt von 121,6 'C und einen Ethylengehalt nach IR 
40 von 5,3 Gew.-%. 

Beispiel 4 

Die Herstellung des Copolymeren erfolgte analog Beispiel 1 
45 a) Katalysator: 

Das Metallocen rac-Dimethylsilandiylbis(2-methyl-4-phenylindenylzirkondichlorid, hergestellt nach EP-A-0 
576 970, Beispiel A, wird analog der Vorschrift in EP-A-0 567 952, Beispiel 10, in einen Tragerkatalysator 
uberfuhrt. 

b) Polymerisation: 

so Die Polymerisation wurde so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt, wobei jedoch anstelle von 2 
160 mg nur 1 240 mg TrSgerkatalysator gemSB a) zugegeben wurde. Die anschlieBende Temperaturer- 
h5hung auf 60 *C innerhalb von 10 min erfolgte analog wie in Beispiel 1 beschrieben. DarGber hinaus 
wurde anstelle von 140 g Ethylen 330 g Ethylen unter den angegebenen Bedingungen, d. h. innerhalb 
von 120 min und bei 60 *C, eindosiert wurden. Man erhielt 5,2 kg Produkt mit einem MFI von 12,1 g/10 

55 min (bestimmt bei 230 *C und 21,6 N) und mit einem Ethylengehalt nach IR von 6,1 Gew.-%, bezogen 
auf das Gewicht des Polymeren. 

c) Granulierung: 

Die Granulierung wurde genau so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt. Das erhaltene Granulat 
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hatte einen MFI von 11,0 g/10 min, einen Schmelzpunkt von 128,2 *C und einen Ethylengehalt nach IR 
von 6,0 Gew.-%. 

Beispiel 5 

5 

Die Herstellung des Copolymeren erfolgte analog Beispiel 1 . 

a) Katalysator; 

Der Katalysator wurde genauso wie in Beispiel 1 beschrieben hergestellt. 

b) Polymerisation: 

10 Die Polymerisation wurde so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt, wobei jedoch zunachst anstelle 
von 60 g Ethylenvorlage 2 dm 3 1-Buten als Vorlage eindosiert wurden, und anstelle von 140 g Ethylen 
wurden 2 dm 3 1-Buten unter den angegebenen Bedingungen, d. h. innerhalb von 120 min und bei 60 
•C, eindosiert. Man erhielt 4,5 kg Produkt mit einem MFI von 7,0 g/10 min (bestimmt bei 230 "C und 
21,6 N) und mit einem Butengehalt nach IR von 8,7 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Polymeren. 

75 c) Granulierung: 

Die Granulierung wurde genau so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt. Das erhaltene Granulat 
hatte einen MFI von 6,4 g/10 min, einen Schmelzpunktvon 132 *C und einen Butengehalt nach IR von 
9,0 Gew.-%. 

20 Beispiel 6 

Die Herstellung des Copolymeren erfolgte analog Beispiel 1 . 
a) Katalysator: 

Der Katalysator wurde genauso wie in Beispiel 1 beschrieben hergestellt. 
25 b) Polymerisation: 

Die Polymerisation wurde so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt, wobei jedoch zunachst anstelle 
von 60 g Ethylenvorlage 1,25 dm 3 1-Hexen als Vorlage eindosiert wurden, und anstelle von 140 g 
Ethylen wurden 1,25 dm 3 1-Hexen unter den angegebenen Bedingungen, d. h. innerhalb von 120 min 
und bei 60 "C, eindosiert. Man erhielt 4,85 kg Produkt mit einem MFI von 3,9 g/10 min (bestimmt bei 
30 230 *C und 21,6 N) und mit einem Hexengehalt nach IR von 3,2 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
Polymeren. 

c) Granulierung: 

Die Granulierung wurde genau so wie in Beispiel 1 beschrieben durchgefuhrt. Das erhaltene Granulat 
hatte einen MFI von 4,3 g/10 min, einen Schmelzpunkt von 129 *C und einen Hexengehalt nach IR von 
35 3,0 Gew.-%. 

B. Herstellung der Folie 

Beispiele 

40 

Es wurde durch Coextrusion und anschlieBende stufenweise Orientierung in Langs- und Querrichtung 
eine dreischichtige boPP-Folie mit einer Gesamtdicke von 20 jttm und einem ABA-Schichtaufbau hergestellt, 
d. h. die Basisschicht B war beidseitig von zwei Deckschichten vom Typ A umgeben. Vor der AufroHung 
wurde die Folie auf der Abzugswalzenseite mit einer Dostsleistung von 15 Wmin/m 2 coronabehandelt. Die 
45 Oberflachenspannung betrug auf dteser Seite infolge der Coronabehandlung 50 mN/m. 

Alle Schichten enthielten zur Stabilisierung 0,1 Gew.-% Pentaerythrithyltetrakis-4-(3,5-ditertiarbutyl-4- 
hydroxyphenyl)-propionat (®lrganox 1010) und als Neutralisationsmittel 0,05 Gew.-% Calciumstearat. 

Die Basisschicht bestand im wesentlichen aus einem Propylenhomopolymeren mit einem n-heptanlds li- 
chen Anteil von 3,5 Gew.-% und einem Schmelzpunkt von 162 *C. Der SchmelzfluBindex des Propylenho- 
50 mopolymeren betrug 3,3 g/10 min bei 230 "C und 21,6 N Belastung (DIN 53 735). 

Die polyolefinischen Deckschichten A bestanden im wesentlichen aus den Granutatmischungen der 
Beispiele 1 bis 6. Die Deckschicht A enthielt daher 0,3 Gew.-% des Antiblockmittels ©Sylobloc 44 mit 
einem mittleren Teilchendurchmesser von 4 urn. Die Dicke der Deckschichten A betrug 1,1 urn, 

55 Vergleichsbeispiel 1 

Es wurde analog den Beispielen eine dreischichtige boPP-Folie hergestellt. Die polyolefinischen 
Deckschichten A bestanden im wesentlichen aus einem statistischen Copolymeren mit einem C2-Gehalt von 

11 
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3 bis 4 Gew.-% und einem Schmelzpunkt von 135 *C. Der SchmelzfluBindex des Copotymeren betrug 7 
g/10 min, gemessen bei 230 e C und 21,6 N Belastung (DIN 53 735), Analog zu Beispiel 1 enthielt auch das 
statistische Copolymer 0,3 Gew.-% des Antiblockmittels ©Sytobloc 44 mit einem mittleren Teilchendurch- 
messer von 4 urn. Die Dicke der Deckschichten betrug 1,0 urn. 

5 

Vergleichsbeispiel 2 

Es wurde analog den Beisptelen eine dreischichtige boPP-Folie hergestellt. Die polyolefintschen 
Deckschichten A bestanden im wesentlichen aus einem statistischen C2-C 3 -C4-Terpo!ymeren (C2-Gehalt 
jo 1,5 bis 2,5 Gew.-% (VGehalt 7 bis 10 Gew.-%) mit einem Schmelzpunkt von ca. 133 *C. Der 
SchmelzfluBindex des Terpolymeren betrug 6 g/10 min, gemessen bei 230 "C und 21,6 N Belastung (DIN 
53 735). Analog zu Vergleichsbeispiel 1 enthielt das statistische Terpolymer 0,3 Gew.-% des Antiblockmit- 
tels ®Sylobloc 44 mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 4 urn. Die Dicke der Deckschichten betrug 
1,1 urn. 

js Die Eigenschaften der Folien sowie deren Aufbau und Zusammensetzung sind in den Tabellen 2 bis 14 
zusammengestetlt. 

Zur Charakterisierung der Rohstoffe und der Folien wurden die folgenden MeGmethoden benutzt: 
Mittleres Moiekulargewicht und Molmassen-Dispersitat 

20 

Die mittleren Molmassen <M w ,M n ) und die mittlere Molmassen-Dispersitat (MJM n ) wurden in Anlehnung 
an DIN 55 672. Teil 1, mittels Gelpermeationschromatographie bestimmt. Anstelle von THF wurde als 
Elutionsmittel Orthodrchlorbenzol verwendet. Da die zu untersuchenden olefinischen Polymeren bei Raum- 
temperatur nicht ioslich sind, wird die gesamte Messung bet erhohter Temperatur (~ 135 *C) durchgefuhrt, 

25 

Viskositatszahl 

Die Bestimmung der Viskositatszahl wird nach DIN 53 728, Biatt 4, durchgefuhrt. 
30 SchmelzfluBindex 

Der SchmelzfluBindex wurde nach DIN 53 735 bei 21 ,6 N Belastung und 230 * C gemessen. 
Schmelzpunkt 

35 

DSC-Messung, Maximum der Schmelzkurve, Aufheizgeschwindigkeit 20 * K/min. 
Triibung 

40 Die Triibung der Folie wurde nach ASTM-D 1003-52 gemessen. 
Glanz 

Der Glanz wurde nach DIN 67 530 bestimmt. Gemessen wurde der Reflektorwert als optische 
45 KenngroSe fur die Oberflache einer Folie. Angelehnt an die Normen ASTM-D 523-78 und ISO 2813 wurde 
der Einstrahlwinkel mit 20* oder 60" eingestellt. Ein Lichtstrahl trifft unter dem eingestellten Einstrahlwinkel 
auf die ebene Prufflache und wird von dieser reflektiert bzw. gestreut. Die auf den photoelektronischen 
Empfanger autfallenden Lichtstrahlen werden als proportionate eiektrische GrbBe angezeigt. Der MeBwert ist 
dimensionslos und muB mit dem Einstrahlwinkel angegeben werden. 

50 

Siegeinahtfestigkeit 

Zur Bestimmung wurden zwei 15 mm breite Folie nstreif en Ubereinandergelegt und bei 130 "C, einer 
Siegelzeit von 0,5 s und einem Siegeldruck von 10 N/mm 2 (Gerat: Brugger Typ NDS, einseitig beheizte 
55 Siegelbacke) versiegett. Die Siegeinahtfestigkeit wurde nach der T-Peel-Methode bestimmt. 
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Hot-Tack 

"Hot-Tack" bezeichnet die Festigkeit einer noch heiBen Siegelnaht unmittelbar nach dem Offnen der 
Siegelwerkzeuge. Zur Bestimmung werden zwei Folienzuschnitte von 5-30 mm ubereinandergelegt und an 

5 den Enden mit einem Klammergewicht G von 100 g fixiert. Ein Flachspatef wird zwischen die Folienlagen 
gesteckt, und der MeGstreifen wird uber zwei Umlenkrollen zwischen die Siegelbacken gefiihrt. Anschtie- 
Bend wird die Siegefung ausgelost, wobei der Spatel zwischen den Lagen herausgezogen wird, sobald die 
Siegelbacken geschlossen sind. Als Siegelbedingungen werden 150 'C fur die SiegeJtemperatur, 0,5 s fur 
die Siegeizeit und 30 N/cm 2 fur den Anprefidruck eingestellt. Nach Endo der Siegelzeit von 0,5 s offnen 

to sich die Siegelbacken (Flache: 20 cm 2 ) selbstandig, und der gesiegelte MeGstreifen wird durch das 
Belastungsgewicht ruckartig bis zur Umlenkrolle vorgezogen und dabei unter einem Trennwinkel von 180* 
gespalten. Als Hot-Tack wird die Tiefe der Delaminierung der Siegelnaht in mm angegeben. die sie bei der 
vorgegebenen Krafteinwirkung erfahrt. 

75 Oberflachenspannung 

Die Oberflachenspannung wurde mittels der sogenannten Tintenmethode (DIN 53 364) bestimmt. 

Druckfarbenhaftung/Metallhaftung 

20 

Die coronabehandelten Folien wurden 14 Tage nach ihrer Produktion (Kurzzeitbeurteilung) bzw. 6 
Monate nach threr Produktion (Langzeitbeurteilung) bedruckt bzw. metallisiert. Die Farb- bzw. Metal lhattung 
wurde mittels Klebebandtest beurteilt. Konnte mittels Klebeband keine Farbe bzw. kein Metall abgelost 
werden, so wurde die Haftung mit sehr gut und bei deutlicher Ablosung von Farbe bzw. Metall mit schtecht 
25 beurteilt. 

Bestimmung der Siegelanspringtemperatur (MST) 

Mit dem Siegelgerat HSG/ET der Firma Brugger werden heiBgesiegelte Proben (Siegelnaht 20 mm x 
30 100 mm) hergestellt, indem eine Folie bei unterschiedlichen Temperaturen mit Hilfe zwerer beheizter 
Siegelbacken bei einem Siegeldruck von 10 N/cm 2 und einer Siegeldauer von 0,5 s gesiegelt wird. Aus den 
gesiegelten Proben werden Priifstreifen von 15 mm Breite geschnitten. Die T-Siegelnahtfestigkeit, d. h. die 
zur Trennung der Prufstreifen erforderliche Kraft, wird mit einer Zugprufmaschine bei 200 mm/min 
Abzugsgeschwindigkeit bestimmt, wobei die Siegelnahtebene einen rechten Winkel mit der Zugrichtung 
35 bildet. Die Siegelanspringtemperatur (oder minimale Siegeltemperatur) ist die Temperatur, bei der eine 
Siegelnahtfestigkeit von mindestens 0,5 N/1 5 mm erreicht wird. 

Statistischer Ethylengehalt 

40 Der statistische Ethylengehalt des Copolymeren wurde mittels IR-Spektroskopie bestimmt. Hierbei 
wurden an ca. 350 urn dicken PreGplatten die Extinktionen pro mm bei 732 cm~ 1 gemessen. Die 
Zuordnung der Extinktionen pro mm zu Ethylengehalten wurde mit Hilfe einer Eichkurve vorgenommen, 
welche auf 13 C-NMFt-Daten basiert. Der Ftandomfaktor R ist definiert als das Verhaltnis der Extinktionen pro 
mm bei 720 cm -1 und 732 cm -1 . 

45 




{720 cm") 



(732 cm' 1 ) 

50 



55 
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TABELLE 2 



5 




Vergleichsbetspiet 1 


Verglelchsbetspiel 2 


Betsptel 1 




TriltHJRQ 
ASTM-D 1000-52 


2,2-2.5 


1.9^2 


1,7-2.0 


10 


Gtanz (20°) 
DIN 67 530 


101 


90 


105 




Gianz (60°) 
DIN 67 530 


125 


120 


136 


15 


Ob»rflAchenspannung 

15 W mln/m* Dosis, gemessen nacti 1 Tag 

(mN/m] 


47 


44 


50 


20 


Mlntmaie SteQettemperalur MST 

(10 N/cm 1 ; 0.5 s) 

[°C| 

ohne Coronabehandtung 
15 Wmtn/m* Dosis 


114 


104 


106 




Mlnimale SieyuflemperaJur MST 

(10 N/cm*; 0,5 s) 

|°Cl 

mU Coronabehandtung 
15 Wmln/m' Dosis 


116 


112 


108 


25 


Hot-Tack (ohne Coronabehandlung) 
(150 'C; 30 N/cm*; 0,5 s) 
{mm] 


6 


6 


6 


30 


SJegelnahtfest^koM HST 
(130 *C; 10 N/cm*; 0.5 s) 
[N/15 mm) 

oh no Coronabehandlung 


2,4 


2.5 


2,5 


35 


Stegelnahtfestlgkeit HST 
(130 °C: 10 H/cm 1 : 0.5 s) 
{N/15 nun] 

mlt Coronabehandliing 
Dosis ISWmln/m 1 


2.3 


2.3 


2,5 




Follendtcke 
U/m] 


20,1 


19.8 


20,7 


40 


Schlchtdicke A 


1.0 


1.1 


1.1 


DrueWamenhaflung 


gut 


maBtg 


sehr gut 




Metallhaflung 


fnafilg 


schlecm 


sehr gut 



45 



50 



55 



14 



isnnnm- <fp 0G6B1S7A1 i > 



EP0 668 157 A1 



TABELLE 3 



5 




Verglelchsbeisplel 1 


Vergtelchsbeisptel 2 


Betspiel 2 




TrtJbung 
ASTM-D 1003-52 


2.2-2.5 


1.9-2,2 


1,5-1.9 


10 


Gtara (20°) 
DIN 67 530 


101 


00 


123 


Glanz (60°) 
DIN 67 530 


125 


120 


149 


15 


Oberftfichenspannung 

15 W mfn/m* Dosis. gemessen nach t Tag 

[mN/m] 


47 


44 


49 




Minima*© Siegeaemperefur MST 
(10 N/cm 1 ; 0.5 s> 

[°ci 

ohrve Coronabetiandlung 
15 Wmtn/m* Dosis 


114 


104 


108 


20 


Minimal© SJegettemperatur MST 

(10 N/cm*; 0,5 a) 

l°CJ 

mil Coronabehandlung 
15 Wmln/m' Dosis 


116 


112 


114 


25 


Hoi-Tack (oft no Coronabehandlung) 
(150 a C; 30 N/cm 1 ; 0.5 s) 
[mm] 


6 


6 


6 


30 


Slegelnahtlestlgkett HST 
(130 "C; 10 N/cm'; 0,5 s) 
[N/15 mm] 

onno Coronabehandlung 


2.4 


2.5 


2.3 


35 


SlegetnahtfesttgksH HST 
(130 °C; 10 N/cm J ; 0.5 5) 
[N/15 mm] 

mlt Coronabahandlung 
Dosis l5Wmm/m* 


2,3 


2.3 


2.2 




Folteodlcko 
bun) 


20.1 


19,8 


19.9 




Schkrhldlck* A 


1.0 


1.1 


1.1 


40 


DrucMarbenhaftung 


gut 


mafiig 


sehr gut 




MetaMhaftung 


maBtg 


schlechl 


sehr gut 



45 



50 



55 
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TABELLE 4 



5 




Vorgleichsbelsplel 1 


Vergtetchsbeispiel 2 


Beisplet 3 




TrObung 

ASTM-0 1003-52 


2.2-2.5 


1,9-2,2 


1,5-1.8 


10 


Glanz (20*) 
OIN 67 530 


101 


90 


127 




Glanz (60 s ) 
OIN 67 530 


125 


120 


148 


15 


Oberfl&chenspannung 

15 W mtn/m 1 Dosls. gemessen nach 1 Tag 

[mN/mj 


47 


44 


49 


20 


Mlnlmale Stegeltemperalur MST 

(10 N/cm 1 ; 0,5 s) 

t"C| 

ohne Coronabehandlung 
15 Wmln/m J Dosls 


114 


104 


106 


25 


Mlntmate Slegeltemperatur MST 

(10 N/cm»: 0,5 s) 

I"C] 

mlt Coronabehandlung 
15 wmm/m* Dosis 


116 


112 


112 


Hot-Tack (ohne Coronabehandlung) 
{150 °C; 30 N/cm 1 ; 0,5 s) 
[mm) 


6 


6 


5 


30 


Slegolnahtfestjgkelt HST 
(130 °c; 10 N/cm 1 ; 0,5 s) 
[N/15 mm) 

ohne Coronabehandlung 


2.4 


2,5 


2.5 


35 


SJegelnahtfesUgketl HST 
{130 °C; 10 N/cm 1 ; 0.5 s) 
[N/15 mm] 

mil Coronabehandlung 
Dosls 15Wmln/m a 


2.3 


2.3 


2.5 




Follendlcke 


20,1 


19.6 


19,6 


40 


Schlchtdlcke A 
l»/m| 


1.0 


1,1 


1.1 




Druckfarbenhaflung 


gut 


maflJg 


sehr gut 




Metallhaftung 


maBkj 


schlecht 


sehr gut 



45 



50 
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TABELLE 5 



5 




Vofgleichst>eisp*el 1 


Vergletehsbeispiel 2 


Betsptel 4 




TrObung 
ASTM-D 1003-52 


2.2-2.5 


1.9-2,2 


1,4-1 .a 


70 


Glanz (20°) 
DIN 67 530 


101 


90 


121 




Glanz (60° > 
DIN 67 530 


125 


120 


150 


75 


Oberfiacnenspannung 

15 W mln/m* Dosls, gemessen nacti 1 Tag 

[mN/mj 


47 


44 


48 


20 


Mtnlmale Stegeltemperatur MST 

(10 N/cm 2 : 0.5 s) 

[°C] 

ohno Coronabenandtung 
15 Wmln/m* Dosls 


114 


104 


112 




Mlnlmale Slegettemperatur MST 

(10 N/cm'; 0.S s} 

[°C] 

mtt Coronabenandlung 
15 Wmln/m 1 Dosls 


116 


112 


116 


25 


Hot-Tack (otine Coronabenandtung) 
{150 »C; 30 N/cm 1 ; 0,5 s) 
{mm) 


6 


6 


6 


30 


SlegelnahtfestlgKell HST 
(130 °C; 10 N/cm*; 0,5 s) 
[N/15 mmj 

ohne Coronabehandlurtg 


2.4 


2.5 


2.3 


35 


Siegelnahtfosilgkoit HST 
(130 °C: 10 N/cm 1 : 0.5 s) 
(N/15 mm] 

mtt Cofonabcnandlung 
Dosia 15 Wmln/m 1 


2,3 


2.3 


2.3 




FolienclJcke 


20,1 


19.0 


20.0 


40 


Scntchldteke A 
Iff"! 


1.0 


1.1 


1.1 




OrucWarbenhaftung 


gut 


mfifiJg 


sshr gut 




Metannaflung 


maBtg 


schlecW 


sehr gut 



45 



50 



55 
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TAB ELL E 6 



5 




Verglelehsbeteplel 1 


Vergtelchsoelspiel 2 


Belsptot 5 




TrGbung 

ASTM-D 1003-52 


2.2-2.5 


1.9-2.2 


1.6-1.8 




GJanz (20°) 
DIN 67 530 


101 


90 


131 


10 


Glanz (60°) 
DIN 67 530 


125 


120 


156 




Oberflachenspannung 

IS W mtn/m 3 Oosls. gomessen nacrt 1 Tag 

(mN/mJ 


47 


44 


48 


15 


Minimal* Slegeflemperatur MST 

(10 N/cm'; 0.5 s) 

E°C1 

ohne Coronabehandlung 
1 5 Wmln/m 1 Dosis 








20 


Mirrtmale Slegettemperatur MST 

(10 N/cm 1 ; 0.5 s) 

t°C] 

mil Coronabehandlung 
15 Wmln/m 1 Dosis 


116 


112 


116 


25 


Hot-Tack (ohne Coronabehandlung) 
(150 *C; 30 N/cm*; 0,5 s) 
[mm) 


6 


6 


7 


30 


Slegelnahtfestlgkeil HST 
(130 *C: io N/cm 1 ; 0.5 s) 
[N/15 mm] 

ohne Coronabehandlung 


2.4 


2.5 


2.7 




Slegetnahtfesllgkelt HST 
(130 "C; 10 N/cm*; 0.5 s) 
[N/15 mm] 

mlt Coronabehandlung 
Dosis 15Wmln/m' 


2.3 






35 


FoltcndJcke 
Utm) 


20.1 


19.8 


19.6 




Schlchtdicke A 
[Mm] 


1.0 


1.1 


1.1 


40 


Druckfarbennaflung 


gut 


maBlg 


sehr gut 




Metaflhaflung 


maBlg 


scniecnt 


sehr gut 



45 



50 
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TABELLE 7 



5 




Verglelchsbelsplel 1 


Vergieichsbetsptol 2 


BoispioJ 6 




Tftlbung 
ASTM-D 1003-52 


2,2-2,5 


1.9-2.2 


1.3-1.6 




Glanz (20») 
DIN 67 530 


101 


90 


130 


10 


Glanz (60*) 
niu c? cm 


125 


120 


155 




Ctwflacrienspannung 

15 W mln/m* Dosts, gemessen nach 1 Tag 

(mN/m) 


47 


44 


47 


15 


(10 N/cm^OS s) ^ 

rc] 

ohne Coronabehandlung 
io wnnn/Ffi uosis 








20 


Minimal© Stegettetnperatur MST 

(10 N/cm 1 ; 0.5 s) 

t°CJ 

rntt CofonfibotiflfxIlLinQ 
15 Wmln/m* Doste 


116 


112 


116 


25 


Hoi-Tack (ohne Coronabehandlung) 

(150 "C; 30 N/cm*; 0,5 s) 

[mm] 


6 


6 


4 


30 


SiegetnahfTestlgkeu HST 
(130 °C; 10 N/cm 1 ; 0.5 s) 

[u /ic mml 

ohne CoronabenandJung 


2.4 


2.5 


2.8 




StoQalnahtfasIlgkfrit HST 
(130 "C; 10 N/cm 1 ; 0,5 s) 
[N/15 mm J 

mil Coronabehandlung 
Oosls 15Wmln/m* 








35 


Fotlantucw 


20,1 


19.8 


19.5 




Schtchtdtcke A 


1.0 


1.1 


1,1 


40 


Drue Warbenhaft ung 


gut 


maBtg 


sehf gut 




MelaHhaftung 


maBtg 


scftlechl 


sehr gut 



45 



50 



55 
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TABELLE 14 



Zeitabhangigkeit der Oberflachenspannung coronabehandelter 3-Schichtfolien mit Deckschichten des 
Vergleichsbeispiels 1, Vergleichsbeispiels 2 und der Beispiele 1 bis 6 


Oberflachenspannung [mN/m] 


1. Tag 


4. Woche 


20. Woche 


Vergletchsbeispiel 1 


47 


40 


38 


Vergletchsbeispiel 2 


44 


38 


36 


Beispiel 1 


50 


43 


43 


Beispiel 2 


49 


44 


43 


Beispiel 3 


49 


45 


43 


Beispiel 4 


48 


43 


42 


Beispie! 5 


48 


42 


41 


Beispiel 6 


47 


43 


42 


Coronadosis: 15Wmin/m 2 



Patentanspruche 

25 1. Siegelbare Mehrschichtfolie aus einer polyolefinischen Basisschicht und mindestens einer Deckschicht, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Deckschicht ein Propylen-Olefin-Copolymer enthalt, welches mittels 
Metal iocen-Katalysatoren hergestellt ist. 

2. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Comonomergehalt des Copolyme- 
30 ren 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 7 Gew.-%, betragt. 

3. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Comonomere Ethylen ist. 

4. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die mittlere Molmasse M w - 
35 (Gewichtsmittel) des Copolymeren im Bereich von 5*10* bis 2*10 6 g/mol liegt. 

5. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die mittlere Molmasse M n - 
(Zahlenmittei) des Copolymeren im Bereich von 5*10* bis 1-10 6 g/mol liegt. 

40 6. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Molmassen-Dispersitat des Copo- 
lymeren M^Mn <7 betragt. 

7. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB der Schmelzpunkt des Copolymeren 
nach DSC 100 bis 145 'C betragt. 

45 

8. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der SchmelzfluBindex MFI nach DIN 
53 735 0,5 bis 100 g/10 min (230 *C, 21,6 N) betragt. 

9. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die mit n-Hexan extrahierbaren Anteile 
so (nach FDA 1771520) des Copolymeren <3 Gew.-% stnd. 

10. Mehrschichtfolie nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Viskositatszahl VZ im Bereich von 
50 bis 1 000 cm 3 /g liegt. 

55 11. Mehrschichtfolie nach zwei Oder mehreren der Anspruche 1 bis 10. 

12. Mehrschichtfolie nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Propylenhomopolymere der Basisschicht mindestens 90 % Propylen enthalt und einen SchmelzfluBin- 
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dex von 0,5 g/10 min bis 8 g/10 min nach DIN 53 735 und einen Schmelzpunkt von 150 bis 170 *C 
aufweist. 

13. Mehrschichtfolie nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Basisschicht inerte anorganische und/oder organische Partikei enthalt. 

14. Mehrschichtfolie nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Basisschicht Harz enthalt. 

15. Mehrschichtfolie nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Mehrschichtfolie mindestens dreischichtig ist. 

16. Mehrschichtfolie nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Deckschicht 0,1 bis 2,5 um dick ist. 

17. Verfahren zur Herstellung der Mehrschichfolie nach Anspruch 1, bei dem die den einzelnen Schichten 
der Folie entsprechenden Schmelzen durch eine Flachdlise coextrudiert werden, die coextrudierte Folie 
zur Verfestigung abgekuhlt wird, die Folie biaxial gestreckt wird mtt einem Langsstreckverhaltnis von 
4:1 bis 7:1 und einem Querstreckverhaltnis von 8:1 bis 10:1, die biaxial gestreckte Folie thermofixiert, 
gegebenenfalls corona- oder flammbehandelt und anschlieBend aufgewickelt wird, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die coextrudierte Folie Liber eine Abzugswalze, deren Temperatur zwischen 10 und 90 
• C liegt, abgezogen wird. 

18. Verpackung enthaltend eine Folie nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 16. 
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